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(w) Verfahren zur katalytischen Durchfiihrung von Aldolkondensationen mittels Mehrphasenreaktion 
@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur katalytischen 

Aldolkondensation von Aldehyden durch Mehrphasenre- 
aktion in einem Rohrreaktor, wobel der Katalysator in der 

kontinuierlichen Phase und mindestens ein Aldehyd in ei- 

ner disperglerten Phase enthalten ist und der Belastungs- 

faktor B des Rohrreaktors gleich oder grol^er 0,8 ist. 

Die so erhaltenen Aldolkondensationsprodukte konnen 

zur Herstellung von Alkoholen oder Carbonsauren ver- 

wendet werden. 
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Beschrcibung 

Die vorliegende Erfindung beirifft ein Verfahren zur Durchfuhrung von Mehrphasenreaktionen in einem Rohneaktor^ 
insbesondere zur Ilerstellung von <x,p-ungesattigten Aldehyden durch AldoLkondensation von Aldehyden. 
S Ungesattigte Aldehyde sind wegen ihier Reaktivitat Hdukte fur die Herstellung einer Vtelzahl von organischen Ver- 
bindungen. Ihre Selektivhydrierung ergibt die entsprechenden gesattigten Aldehyde, die ebenfalls Basis vieler Synthesen 
sind. Die Oxidation der Aldehyde fiihrt zu Carbonsauren, die technisch genutzt werden. Die Hydherung der Aldehyde 
fiihrt zu gesattigten Alkoholen, die zur Herstellung von Weichmachem und Detergentien verwendet werden. 

Die Aldolreaktion von n-Butyraldehyd unter glcichzeitiger Wasserabspaltung zu 2-Ethylhexenal wird weltweit in gro- 
10 Bern MaBstab ausgeiibt, da das Hydrierprodukt. 2-Ethylhexanol, in groBem Umfang als Weichmacheralkohol eingesetzt 
wild. Als Katalysator dient ublicherweise eine Base, gelost in Wasser. lypisch ist die Verwendung von waBriger Natron- 
lauge mit einem Gehalt von NaOII im Prozentbereich. Die Reaktion wird haufig in einem Tfemperaturbereich von 
80-150^C, einem Druck unter 5 bar und einem Phasenverhaltnis zwischcn oiganischcr Phase und Katalysatorphase von 
1 : 20 durchgefuhrt (Hydrocarbon Processing, October 1980, Section 2, pages 93-102). Diese Reaktion kann z. B. in ei- 
15 nem Ruhrkessel (DE 19 06 850, DE 9 276 26), in einer gepackten Saule, die im Gegenstrom betrieben wird (G. 
Dumbgen, D. Neubauer, Chcmic-Ing.-Techn., 41, 974 (1969), odcr in einem Stromungsrohr (GB 761 203) durchgefuhrt 
werden. AUe diese Verfahren liefem bei Umsatzen von 9Sy5% 2-EthyIhexenal in einer Selektivitat von bis zu 98%. Nach- 
teilig dabei ist, daB bei relativ hohen Temperaturen ein Teil des eingesetzten n-Butyraldehyds durch Cannizzait>-Reak- 
tion irreversibel verloren geht Die bei der Cannizzaro-Reaktion gebildete Buaersauie neutralisiert den basischen Kata- 
20 lysator. Es muB dahcr standig dn Teil der Katalysatorlosung mit einer hohen Fracht an organischen Material ausge- 
schleust und durch frischen Katalysator ersetzt werden. 

Analog laBt sich Valeraldehyd zu 2-Propyl-Heptenal umsetzen. Die Aldolkondensation der Cs-Aldehyde kann in ge- 
riihrten Reaktoren durchgefuhrt werden, die zur Abfiihrung der Warme mit innenliegenden Warmetauschem ausgeriistet 
sind. Diese Rcaktionsfuhrung wird z. B. in WO 93/2(X)34 beschrieben und ist aufgrund der bewegten Telle mechanisch 
25 anfallig und in Bau und Instandhaltung wegen der in den Reaktor eingebauten Warmetauscher aufwendig. 

Bei Aldehyden mit mehr als 6 Kohlenstoffatomen ist die Reaktionsgeschwindigkeit wegen der geringen Loslichkeit 
der Aldehyde in der waBrigen Katalysatorphase noch geringer und damit oft nicht mehr wirtschaftlich. Ebenfalls schwie- 
rig durchtiihrbar wird die Aldolkondensation bei Verwendung verzweigtcr Aldehyde, wic z. B. 3-Methylbutanal. 

Die Kondensation von Aldehyden kann auch in homogener Phase, z. B. mit Aminen als Katalysator, durchgefuhrt 
30 werden. Diese Verfahren weisen die Nachteile auf, daB mehr Nebenprodukte entstehen und der Katalysator aus dem Pto- 
duktgeinisch abgetrennt werden muB. Daher werden technische Aldoikondensationen vorzugsweise als Mehrphasenre- 
aktionen, insbesondere als /weiphasenrcaktion, durchgefiihrt. 

Unter Zweiphasenreknon werden im folgenden Reaktionen verstanden, die unter Beteiligung von zwei nicht odernur 
teilweise mischbaren fluiden Phasen ablaufen. Bei der Aldolkondensation von Aldehyden liegen zwei Flussigphasen voi; 
35 die nicht niischbar sind oder eine Mischungslucke aufweisen. Zu Beginn der Umselzung besiehen die beiden Phasen aus 
Hdukt und Katalysatorlosung, nach erfolgter Reaktion aus Produkt- und Katalysatorphase. 

Bei jeder Zweiphasenreaktion ist das Problem des Stoflfubergangs zu uberwinden. Die Edukte miissen in die Kataly- 
satorphase transportiert werden und die Produkte z. X wieder zuruck. Da Transportvorgange haufig langsamer sind als 
die eigendiche Reaktion, sind solche Reaktionen durch die Geschwindigkeit des StolTubeiganges bestimmt, man spricht 
40 von einer transportgehemmten Reaktion. 

Um bei einer Mehrphasenreaktion, insbesondere bei jenen, bei denen die Phasen kaum ineinander loslich sind, tech- 
nisch akzeptable Raum-Zeit-Ausbeuten zu erhalten, miissen die Stoflfe moglichst innig miteinander in Kontakt gebracht 
werden. Es niuB eine moglichst groBe Stoflubergangsflache as zwischen den Phasen erzeugt werden. Andererseits mus- 
sen die Phasen nach erfolgter Reaktion wieder leicht getrennt werden konnen. Zu starke Vermischung kann hier zu 
45 Schwierigkeiien tuhren, da Emulsionen entstehen konnen. 

Neben einer hohen StofTubeigangsflache a, soUte in alien Mehrphasenreaktionen ein moglichst hoher Stoffubergangs- 
koeflizient k| erreicht werden. Insgesamt sollte der sogenannte KLA-Wert, d. h. das Produkt aus ki und ag in der Stoff- 
iibergangsgleichung 

50 j = k,a,(C*.C) 

mit 

j (Mol/s] der durch die PhasengrenzflSche hindurchtretende Molenstrom der reagierenden Komponente, (z. B. EinUitt 
von Aldehyd in die Katalysatorphase), 
55 ki [m/s] StoffubcrgangskoctFzicnt, 

Os fm-^l Phasengrenzflache im Reaktor, (z. B. Aldehyd in der Katalysatorphase), 
C* [Mol/ni-^ j maximale Loslichkeit des Edukts in der zweiten Phase und 

C [Mol/ni^J laisachliche Konzentration des Edukts, die wiederum mit der Reaktionsgeschwindigkeit gekoppelt ist, ma- 
ximal scin. 

60 Ein weiteres Problem bei Mehrphasenreaktionen ist die Warmeabfuhr bei exothermen Reaktionen. Cielingt es, die Re- 
aktionsgeschwindigkeit durch Verbesserung des Stoffiiberganges zu erhohen, muB natuigemaB auch mehr Warme abge- 
fiihri werden. was zu unerwiinschter Temperalurerhohung bis hin zum Durchgehen der Reaktion fuhren kann. 

Dahcr wird cine zwciphasigc Aldolkondensation haufig im Ruhrkessel durchgcfuhn. Dabei nimmt man die standige 
Ruckvermischung in Kauf. wodurch die effektive Konzenu*ation der Reaktanden herabgesetzt wird. Dies fiihrt zur Ab- 
65 senkung der Rauinzeitausbeute, was wiederum durch vergroBerten Reaktionsrauin ausgeglichen werden muB. 

Alicrnativ konnlc die Zweiphasenreaktion auch in einem Suromungsrohr durchgefiihrt werden. Hier besteht jedoch die 
(Jefahr. daB sich die Phasen entmischen und die Reaktionsgeschwindigkeit zu stark abninmiL Weiterhin ist die bereits 
diskutiene Probleniatik der Warmeabfuhr zu beachien. 
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Aufgabe dcr vorliegenden Erfindung ist somit die Bereitstellung eines Verfahrens zur Durchfuhning von Mehrphasen- 
reaktionen, das sich besonders ftir die Durchfuhrung von Aldolkondensadonen eignet. 

Technisch solite das neue Verfahren folgende Anspriiche an ein Mehiphasenverfahren erfullen: 

- Erzeugung eines hohen und stabilen Stoffiibergangs zwischen den beteiligten Phasen 

- Hinfach ausfuhrbar, moglichst mit iiblichen technischen Apparaten 

- Einfache und sichere Warmeabfuhr 

- Hohe Betriebssicherheit 

- Einfache und sichere MaBstabsubertragung 

In Bezug auf die durchzufiihrende Herstellung von a,P-ungesattigten Aldehyden durch Aldolkondensation koramen 
speziell hinzu: 



B = PD/PS 
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- Hohe Selektivitat, Vermeidung insbesondeie hochsiedender Nebenpnxlukte 

- Zuruckdrangung der Cannizzaro-Reaktion, daher keine oder nur geringfOgige Katalysatorausschleusung 15 

- Hohe Raum-Zeit-Ausbeute, kleine Reaktoren 

- Hohe Produktreinheit 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Verfahren zur katalytischen Aldolkondensation von Aldehyden 
durch Mehrphasenreaktion in einem Rohneaktor, wobei der Katalysator in der kontinuierlichen Phase und mindestens 20 
ein Aldehyd in einer dispergierten Phase enthalten ist und der Belastungsfaktor B des Reaktors gleich oder groBer 0,8 ist. 

Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren wurde ein uberraschend einfacbes Verfahren zur Durchfuhrung von Zweipha- 
senreaktionen gefiinden, das in einem Rohireaktor - gegebenenfalls geftillt mit FuUkorpem oder Einbauten - durchge- 
fuhrt werden kann und zur Aldolkondensation von Aldehyden zu ungesattigten Aldehyden unter hohen Raum-Zeil-Aus- 
beuten und Selektivitaten geeignet ist 25 

Im erfindungsgemaBen Verfahren kann die Aldolkondensation eines Aldehyds mit sich seibst durchgefuhrt werden, 
d. h. es wird nur ein Aldehyd eingesetzt. Es kann auch ein Gemiscb mehrerer Aldehyde, die auch in unterschiedlichen 
Phasen der Mehrphasenreaktion vorliegen konnen, eingesetzt werden. 

Wird ein Gemisch von mehreren Aldehyden eingesetzt, so konnen diese Aldehyde eine gleiche oder eine unterschied* 
liche Anzahl von Kohlenstoffatomen aufweisen. 30 

In jedem Fall niuB mindestens ein utnzusetzender Aldehyd in der dispergierten Phase vorliegen. Mit dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren zur Aldolkondensation konnen Aldehyde mit I bis 15, bevorzugt 4 bis 15. besonders bevorzugt 4 bis 
6 Kohlenstoffatomen zu den entsprechenden ungesattigten Aldehyden umgesetzt werden, 

Der im erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzte Rohireaktor kann Fiillkorper oder Einbauten enthalten. Fullkorper 
im Sinne der vorliegenden Erfindung sind beispielsweise: Raschigringe, Sattel, Pallringe, Tellerctten, Maschendraht- 35 
ringe oder Maschendrahtgewebe. Beispiele ihr Einbauten sind z. B. Filterplatten, Strombrecher, Kolonnenboden, Loch- 
bleche oder sonstige Mischvoiiichtungen. Als Einbauten im Sinne der vorliegenden Erfindung sind aber auch mehrere 
enge, parallel geschaltete Rohre unter Ausbildung eines Viellrohrreaktors einsetzbar. Besonders bevorzugt sind struktu- 
rierte Mischeipackungen oder Demisterpackungen. 

Entscheidende Bedeutung hat im erfindungsgemaBen Verfahren die Einhaltung bzw. Uberschreitung einer minimaien 40 
Querschnittsbeiastung bzw. des Belastungsfaktors B des Rohireaktors. Bei Aufwartsbetrieb des Reaktors (Stromungs- 
richtung von unten nach oben) sollte der Rutpunkt uberschritten werden. Der Reaktor wird also oberhalb des Punktes be- 
trieben, bei dem man iiblicherweise Blasensaulen betreibt. Bei Abwartsbeuieb (Stromungsrichtung von oben nach un- 
ten) ist die Querschnittsbeiastung so einzustellen, daB der Reaktor vollstandig geflutet ist. Man arbeitet somit oberhalb 
des Punktes, bei dem man noch von einer Rieselphase (trickle bed) sprechen kann. 45 

Zur genaueren Festlegung der minimal einzuhaltenden Belastung des Reaktors wird der Belastungsfaktor B des Rohr- 
reaktors als ein dimensionsloser Druckverlust mit 
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berechnet, wobei PD fPa/m] ein langenbezogener Druckverlust iiber den Reaktor unter Betriebsbedingungen und PS 
[Pa/ml eine RechengroBe mit der Dimension eines langenbezogenen Druckes, defijiiert als ^rhaltnis von Massenstrom 
M [kg/s] aller Komponenten im Reaktor zum Volumenstrom V [m"*/s] aller Komponenten unter Betriebsbedingungen, 
multiplizien mit g = 9,81 m/s^ d. h, PS = (MAO*g, bedeuten. AnschauUch ware PS der statische Druck pro Meter eines 
Mchrphascngcmischcs in einem senkrccht stehendcn Rohr, wenn alle Phasen mit gleicher Geschwindigkeit stromen 55 
wurden. PS ist eine reine RechengroBe, die sich aus den dem Reaktor zugefuhrten Mengenstromen eigibt und die unab- 
hangig von der Stromungsrichtung des Reaktors. der Stromungsgeschwindigkeit aller Phasen oder des Flutzustandes des 
Reaktors angegeben werden kann. 

Der Druckverlust PD [Pa/mJ wird als RechengroBe, um die ProzeBbedingungen festzulcgen, vcrwendet und kann nach 
den gangigen Methoden fiir Ein- bzw. Mehrphasenstromungen berechnet werden. Gangige Verfahren zur Berechnung 60 
des Druckverlustes PD in Rohren, Einbauten oder Pullkorperschuttungen usw. konnen z. B. im VDI-Warmeadas 7. Er- 
weiterte Auflage, VDI-Verlag GmbH, Dusseldorf 1994, Abschnitte Lai bis Lgb7, sowie im Standardwerk HeinzBrauer. 
Grundlagcn dcr Einphascn- und Mehrphasenstromungen, Verlag Sauerlander, Aarau und Frankfurt am Main, 1971, 
nachgeschlagen werden. 

Der Druckverlust PD ist bei der Einphasensu-omung durch ein leeres Rohr durch 65 
PD = C:w*p/2*w2/D 
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mit 

Cw [-J Widerstandsbeiwert des durchstromten Rohres 
D [m] Rohrdurchmesser und 

p (kg/m^] Dichte des stromenden Mediums unter Betriebsbedingungen, 
S w Im/sJ Strdmungsgeschwindigkeit >^lumenstroni/Querschnittsflgche), 
gegeben. 

Bei einer Strbmung durch Fullkorper, Schiittungen oder Einbauten ist die Geschwindigkeit w durch die Effektivge- 
schwindigkeit (vfh^) sowie der Rohrdurchmesser D durch den hydraulischen Kanaldurchmesser 6^ der FQllkdrper oder 
Einbauten zu ersctzcn, so daB gilt: 

10 

PD = Cw*p/2*(w/Hr)^*l/dH 
mit 

dn fml Hydraulischer Kanaldurchmesser 
15 \|/ [-] Leerrohranteil 

Cw [-] Widerstandsbeiwert des durchstromten Apparates mit FuUung 

Die fullkorperspezifischen Daten dH und \|/ sind haufig Bestandteil der Lieferspezifikationen von Fullkdrpem. FCir eine 
Reihe von FuUkorpem sind Daten im oben erwahnten VDI-Warmeatlas angegeben. 
20 Der Leerrohranteil V kann auch experimentell bestimmt werden, indem man zum Beispiel den Reaktor vor und nach 
Beftillung mit den FuUkorpem auslitert. Der hydraulische Kanaldurchmesser wiederum kann, wenn er nicht bekannt ist, 
aus der spezifischen Oberflache F [mVw?] der Fullkorper oder Einbauten (in der Regel bekannt oder experimentell be- 
stimmbar) nach der einfachen Beziehung 

25 dn = 4y/F 

berechnet werden. 

Der Widerstandsbeiwert von Rohrcn, Einbauten und FuUkorpem wird in der Regel in Abhangigkcit von der Rcynolds- 
zahl Re beschrieben, die Auskunft Uber den Stromungszustand unter den gewahlten Bedingungen gibt. Bei FuUkorpem, 
30 Einbauten usw. ist fast immer folgende Beziehung anwendbar 

Cw=:Ki/Re" + K2/Re" 

wobei haufig n = 1, m = 0 (Ansatz nach S. Ergun, Chem. Engng. Progr. 48, (1948), 89), oder n = 1, m = 0,1 (Ansatz nach 
35 Brauer el ai.) verwendet wird. Ki, K2 sind fiillkorperspezifische Konstanten, die aus Lieferdaten oder aus der Literalur 
bekannt sind (Beispiele sind im VDI-Warmeatlas und bei Brauer et al. zu finden). Sie konnen aber auch experimentell 
bestimmt werden, indem man den Rohrrcaktor mit FuUkorpem mit einer Flussigkeit unter verschiedenen Geschwindig- 
keiten betreibt und aus den bekannten Daten und dem gemessenen Druckverlust Cw in Abhangigkeit von Re bestimmt. 
Die diniensionslose Reynoldszahl Re schlieBlich ist definiert als Re = w*(p/ri)*D fiir Leerrohre bzw. Re = (w/^) * 
40 (p/Ti)*dH fiir Rohre mit Einbauten oder FuUkorpem. ix [Pa*s] bezeichnet jeweils die Viskositat und p [kg/m^) die Dichte 
des stromenden Mediums. 

Der Druckverlust bei Zweiphasenstromungen (hier flussig-flussig fiir Aldehyd/Katalysatorlosung) steigt uberpropor- 
lional an. Meist wird nach Lockhart-MartineiU (in Brauer el al.) der Druckverlust der Zweiphasenstromung Pui2 auf den 
Dmckverlust einer der beiden Phasen bezogen, zum Beispiel auf den Druckverlust der reinen stromenden flussigen Ka- 
45 talysatorphase Pn, und in Beziehung zu dem Verhaltnis des Druckverlustes der anderen als aUein strdmend gedachten 
Phase P12 gesetzL 

Zur Berechnung von Druckverlusten in Zweiphasenstromungen werden haufig diniensionslose DrUcke nach <t>^ = 
Piiiz/Pu und = Pu/Pi2 eingesetzt. Der weitere Zusammenhang = Funktion(X^) ist vielfach untersucht Beispiele 
finden sich in folgenden LiteratursteUen: 
50 Y. Sato, T. Hirose, F. Takahashi, M. Toda: "Pressure Loss and Liquid Hold Up in Packed Bed Reactor with Cocurrent 
Gas-Liquid Down Row"; J. Chem. Eng. Of Japan, Vol 6 (Nr. 2), 1973, 147-152; 

D. Sweeney: "A Correlation for Pressure Drop in TWo-Phase Concurrent How in Packed Beds"; AIChE- Journal, W. 13, 
7/1967, 663-669; 

V. W. Weekman, J. E. Myers: "Fluid- Flow Characteristics of Concurrent Gas-Liquid Flow in Packed Beds"; AIChE- 
55 Journal, Vol 10 (Nr. 6), 11/1964, 95 1-957; 

R. R Larkins, R. P. White, D. W. Jeffrey: "Two-Phase C:oncurrent Flow in Packed Beds"; AIChE- Journal, Vol 7 (Nr. 2), 
6/196L 231-239 Oder 

N, Midoux, M, Favier, J.- C. Charpentier: "Row Pattern, Pressure Loss and Liquid Holdup Data in Gas-Liquid Down- 
Flow Packed Beds witii Foaming and Nonfoaming Liquids"; J. Chem. Eng. Of Japan, \bl 9 (Nr. 5), 1976, 350-356. 
60 Haufig wird fur die Berechnung der von Midoux vorgeschlagende Zusammenhang benutzt. Beispielsweise gilt 

0^ = 1 + 1/X+ L14X^'^ 

Dieser nach Lockart-MartineUi benannte Zusammenhang ist in vielen Werken graphisch dargesteUt, detaillierte Ab- 
65 handlungen hieriiber finden sich in vielen Lehrbuchem der Verfahrenstechnik und Verotlenllichungen, so auch bei 
Brauer ct al. 

Der Druckverlust der Zweiphasenstromung Pni2 ergibi sich aus dem experimenteU bestimmten oder wie oben erlau- 
tert abgeschatzten Druckverlust der reinen stromenden Russigphase P^ j, dann mit 
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Pui2 = «^*Pll 

Allgemein gilt mit der Reaktorlange L [m] 

5 

PD = Pm2/L 

Der Druckverlust einer Mehrphasenstr5mung ist somit durch Ubliche Mittel der chemischen >ferfahrcnstechnik bere- 
chenbar. Analogcs gilt fur den zuvor dednicrtcn dimensionsloscn Druckverlust B, d. h. den Belastungsfaktor dcs Mehr- 
phasenreaktors. lo 

Die Gr56e des dimensionslosen Belastungsfaktors B stellt eine notwendige Grundbedingung des erfindungsgemaBen 
Verfahrens dar; B sollte groBer oder gleich 0,8, bevorzugt groBer oder gleich 0,9 oder besonders bevorzugt gi^Ber cxier 
gleich 1 sein. 

Im Bereich B grSBer oder gleich 0,8 beginnt ein von oben nach unten betriebener Reaktor zu fiuten. Es sei ausdrUck- 
lich darauf hingewiesen, daB bei Einhaltung dieser Bedingungen die Vorteile des erfindungsgemaBen Verfahrens auch 15 
dann erzielt werdcn. wenn der Reaktor von unten nach oben oder in andercr Richtung betrieben wird. 

Hohere Querschnittsbelastungen des Reaktors (B > 1), erkentibar am steigenden Differenzdnick uber den Reaktor, 
sind jederzeit mogiich und sogar erwunscht, solange die steigenden Raum-Zeit-Ausbeuten den gleichermafien steigen- 
den Eneigieverbrauch rechtfertigen, Eine Obergrenze ist daher nur durch praktische tiberlegungen wie Energiever- 
branch oder Schwierigkeiten bei der Trennung der Phasen nach erfolgter Reaktion gegeben. 20 

Es ist somit ersichtlich, daB neben den Volumenstromen der einzelnen Phasen bzw. den hieraus abgeleiteten Leerrohr- 
geschwindigkeiten w = V/(3iDV4) die Apparateabmessungen des Reaktors (Lange L, Durchmesser D) sowie insbeson- 
dere die Daten der verwendeten Fullkdrper (hydraulischer Durchmesser c^j, Leerrohranteil ^ eine wichtige Rolle spie- 
len. Mit Hilfc dieser Parameter kann das Verfahren unschwer an die unterschiedlichsten Erfordemisse angepaBt werden, 
wichtig ist nur die Einhaltung der Forderung B > = 0,8, bevorzugt B > = 0,9 und besonders bevorzugt B > = 1 . 25 

Bei einer langsamen Reaktion wird man beispielsweise den hydraulischen Durchmesser der Pullk5rper klein bzw. ihre 
spezifische Oberflache groB wahlen, so daB die geforderten Bedingungen fiir B schon bei kleinen Stiomungsgeschwin- 
digkeitcn crrcicht werden. Man crhalt auf dicse Weisc ausrcichende Verweilzciten iibcr die Lange cines tcchnisch ver- 
ntinftig dimensionierten Reaktors. Bei sehr .schnellen Reaktionen empfiehit sich eine umgekehrte \ferfahrensweise. 

Ein wei teres Kriterium bei der Durchfiihrung des erfindungsgemaBen Verfahrens ist das Verhaltnis des Massenstroms 30 
der nUssigen, den Katalysator enthaltenden Phase Mi zu dein Massenstrom der dispersen Phasen M2. Im erfindungsge- 
maBen Verfahren zur Durchfuhrung von Aldolkondcnsationcn ist der Massenstrom der Katalysatorphasc Mi groBer als 
der Massenstrom M2 der dispersen Phase oder Phasen. Im erfindungsgemaBen Verfahren kann das Massenverhaltnis 
M1/M2 der kontinuierlichen Phase (Mi ) zu der oder den dispersen Phasen (M2) groBer 2 sein, vorzugsweise gilt M1/M2 > 
10. Stroinungsverhaltnisse mit M1/M2 > 100 sind durchaus mogiich und haufig sogar vorteilhaA. Unter der Bedingung 35 
M1/M2 > 2 ist die Katalysatorphasc die kontinuierliche Phase, wahrend die disperse Phase oder die dispersen Phasen in 
feine Tropfen zerteiit wird. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird vorteilhaft so ausgeftihrt, das mindestens eine Phase, die einen Aldehyd ent- 
halt, durch die von der kontinuierlichen Phase in den Rohrreaktor eingebracht Energie dispeigierl wird. 

Die GroBe der so erhaltenen Tropfen konnen mit den ublichen ingenieurtechnischen Mitteln abgeschatzt werden. Es 40 
eignen sich hierfur Ansatze mit dimensionslosen Kennzahlen wie 



ds/dH = k*Rein2"*Wni2' 



d, Durchmesser der Tropfen nach Sauter (in Brauer el ai. beschrieben), 
dH hydraulischer FiiUkorperdurchmess^, 

Reui2 Reynoldszahl der Mehrphasenstromung = wm2* (Pii/t1u) * (.^h^X 
Wen 12 Weberzahl der Mehrphasenstromung = wui2^ = * (pn/<y!U2) * id}iP¥)\ 

k, m, n empirische Konstanten (bekannt oder durch Versuche zu ennitteln), 50 
w Lecrrohrgcschwindigkeiten [m/s] = V/7iD^/4), 

V Volumenstrom unter Betriebsbedingungen fm^/s], 
p Dichte unter Betriebsbedingungen [kg/m/-*], 

•q \^skositat unter Betriebsbedingungen [Pa*s] und 

Y Grcnzflachcnspannung unter Betriebsbedingungen IN/mJ und den Indices 11 (erste Hiissigphase) und 12 (zweite Fliis- 55 
sigphase) 

Bei strukturierten Packungen wie Sulzer-SMV oder engen Rohren als Einbauten scheint es plausibel, daB ein berech- 
neter Troplendurchmesser d, groBer als der Kanaldurchniesser nicht sinnvoU ist. Dies gilt aber nicht fur durchlassige 
Packungen und Fiillkorpcr wie beispielsweise Maschcndrahtringe oder Maschendrahtgewebc (sogcnannte Demisterpak- 
kungen oder Tropfenabscheider). Im erfindungsgemaBen Verfahren konnen berechnete Tropfendurchmesser verwendet 60 
werden, die mindestens gleich oder kleiner als der hydraulische Kanaldurchmesser sind: 

ds/dH < = 1, vorzugsweise < 0,9. 

Aus dem berechneien Tropfendurchmesser laBt sich schlieBlich eine Stoflubergangsflache nach 65 
As = 6<pi2ds, [m-/m^l 
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berechnen. 

Fur den Phasenanteil <pi2 der dispersen Phase (im Falle der Aldolkondensation ist eine, zumindest einen Aldehyd ent- 
haltende organische Phase dispeigiert), kann mil den Leem>higeschwindigkeiten der Phasen 

<Pl2~ Wi2/Wm2 

gesetzt wcrdcn. 

Die Verweilzeil T der den Reaktor durchstromenden Phasen laBt sich angenahert nach X - L*\|;/wui2 berechnen. Die 
Verweiizeii x betragt bei dem erfindungsgemaBen Verfahren in der Regel weit unter einer Stunde und kann im Minuten- 
berdch oder sogar noch daninter liegen. Dennoch werden bei dieser voUig ungewdhnlichen Fahrweise - hoher Kataly- 
salordurchsatz im Reaktor, vergleichsweisc geringer Anteil an Edukt an der Reaktionsmasse, dadurch bedingt wiederum 
sehr kurze Verweilzeit uberraschend hohe Raum-Zeit-Ausbeuten erzielt. Altemadv kann bei gleichen Raum-Zeit-Aus- 
beuten bei deutlich tieferen Temperaturen ais ublich gearbeitet werden, da die Steigerung der Reaktionsgeschwindigkeit, 
was zum Beispiel die Minimiening von Folgereaktionen und damil verbesserte SelektivitSt nach sich Ziehen kann, dies 
wirtschaftlich zuiaBt. 

Das erfindungsgem^e Verfahren kann sehr flexibel den unterschiedlichsten Anforderungen angepaBt werden. Fur 
spezielle Anforderungen bieten sich folgende Ausfuhrungsformen des erfindungsgemaBen Verfahrens an: 

Erfordcrt der Einsatzzweck eine sehr lange Durchmischungszone oder sind Ruhezonen z. B. zur Abnahme von Stoff- 
strdmen erforderlich, so bietet sich eine kaskadierende Anordnung von Rohrreaktoren mit Hinbauten oder FiiUkdrpem 
an. 

Eine Kaskadierung von Rohrreaktoren oder die alternative Anordnung von gepackten und leeren Rohrabschnitten ist 
zu empfehlcn, wenn ein besonders geringer Druckverlust gewiinscht wird. 

Weiterhin ist die parallele Anordnung von Rohrreaktoren oder die Verwendung eines Vieliohneaktors, wobei die 
Rohre die Funktion der Einbauten ubemehmen konnen, einsetzbar. 

Auch die Warmeabfuhr bei stark exothermen Reaktionen wie zum Beispiel bei der Aldolkondensation ist beim erfin- 
dungsgemaBen Verfahren unkritisch. Der hohe Durchsatz des Katalysatorkreislaufs wirkt als Warmetrager, so daB selbst 
bei adiabatischer Fahrweise des Reaktors nur geringe Temperaturdifferenzen auftreten und eine homogene Temperatur- 
verteilung im Reaktor ohne Ibmperaturspitzen resultiert. Die erzeugte WSrme 13Bt sich dann bequem durch einen belie- 
big im auBeren Katalysatorkreislauf angeordneten, konventionellen Warmetauscher abfuhren oder zur Eneigiegewin- 
nung ausnutzcn. Zur besscren Warmeabfuhr kann es untcr Umstanden gunstig scin, den Katalysatorkreislauf noch hoher 
zu fahren (also bei einem h6heren B-Wert) als technisch notwendig ist, da uber den Katalysatorkreislauf ein kleiner Ibm- 
peraturgradient uber den Reaktor einstellbar ist. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren bietet im Veigleich zum Stand der Technik erhebliche Vorteile, genannl seien: 

- Bei vergleichsweisc niedrigen Temperaturen konnen hohe Raum-Zeit-Ausbeuten erreicht werden. 

- Die Biidung von Nebenprodukten ist extrem niedrig. 

35 - Der Katalysator wird geschont, die Desaklivierung ist sehr gering, eine kondnuierliche Ausschleusung wird nii- 

nimiert. 

Bei der erfindungsgemaBen Herstcliung von a,p-ungesattigten Aldehyden durch Aldolkondensadon von Aldehyden 
koimnt als weiterer Vorteil hinzu, daB aufgrund der hohen Reakdonsgeschwindigkeilen auch Aldehyde mit sehr geringer 
40 Losiichkeit in der Katalysatorphase wirtschaftlich zu den entsprechenden AldolkondensaUonsprodukten umgesetzt wer- 
den konnen. 

Als Losungsmittel fiir die Plerstellung der Katalysatoridsung bzw. -phase sind alle diejenigen Solvenden geeignet, die 
folgende Bedingungen erfiiUen: 

45 - Das Losungsmittel ist in der Produktphase wenig loslich. 

- Das Produkt lost sich nur wenig in der Katalysatorphase, die aus Katalysator und Losungsmittel bestehL 

- Das Losungsmittel hat fiir den eingesetzten Katalysator eine genugend hohe Losiichkeit 

Die kondnuierliche Phase des erfindungsgemaBen Verfahrens (d. b. die Katalysatorphase) kann weitgehend aus Was- 
50 ser bestehen. 

Optional kann die Katalysatorphase Phasentransfer-, oberflachenakdve- oder amphiphile Reagenzien oder Tenside 
enthalten. 

In besonderen Fallen kann die kondnuierliche Phase voUstandig aus Wasser besehen. Weiterhin kann die kondnuier- 
liche Phase weitgehend aus Wasser und einem wasserloslichen Losungsmittel bestehen. Als organischcs Losungsmittel 
55 konnen z. B. Propandiol, Glycerin. Dicthylenglycol (DEG) oder Dimethylformamid eingesetzt werden. 

Der Anteil an Wasser und organischem Losungsmittel liegt bevorzugt uber 60, besonders bevorzugt uber 80 Gew.-% 
der Phase, 

Als Kalaiysalor im erfindungsgemaBen Verfahren konnen wasserlosUche, basische Verbindungen wie z. B. Hydro- 
xide, Hydogcncarbonalc, Carbonate, Carboxylatc oder ihrc Gcmische in Form ihrcr Alkali- oder Erdalkaliverbindungen 
60 verwendet werden. Vorzugsweise kommen Alkalihydroxide wie Natriumhydroxid zum Einsatz. 

Die Konzentration des Katalysators in der kondnuierlichen Phase liegt zwischen 0,1 und 15 Gew.-%, insbesondere 
zwischen 0,1 und 5 Gew.-%. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist fur die Umsctzung von Aldehyden oder Aldchydgemischen geeignet, die Kon- 
densations reaktionen eingehen konnen. Wird nur ein Aldehyd eingesetzt, so muB dieser zwei a-Wasserstoffatome am 
65 gleichem KohlenstolTalom in Nachbarschafl zur CO-Gruppe besilzen, Werden zwei oder mehrere unlerschiedliche Al- 
dehyde eingesetzt, so muB mindestens cincr der Aldehyde zwei a-Wasserstoffatomc am gleichen Kohlenstoffatom ha- 
ben. 

Aldehyde mit zwei a-Wasserstoffatomen gemiiB obiger I>efinidon sind beispielsweise: Acetaldehyd, Propanal, n-Bu- 
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lyraldchyd, n-Valeraldehyd, 3-Methylbutyraldehyd, n-Hcxanal, 3-Methylpentanal, 4-Methylpentanal, n-Heptanal, n-Oc- 
tanal, n-Nonanal, n-Decanal. Diese eignen sich auch fiir eine Homokondensation. 

Beispiele fur Aldehyde mil einem a-Wasserstoffatom nach obiger Definition sind: Isobutyraldehyd, 2'Methylbutyral- 
dehyd, 2-Meihylpentanal, 2-Ethylhexanal, Cyclohexylaldehyd, Beispiele fur Aldehyde mit keinem a-Wasserstoffatom 
sind: Benzaidchyd, 2,2-Dimethylpropanal und Formaldehyd, Die Aldehyde der beiden zuletzt genannten Gruppen kon- 5 
nen nur mit einem Aldehyd mit zwei a-Wasserstoffatomen eine Aldolkondensation eingehen. 

Bevorzugte Einsatzstoffe fiir das erfindungsgemafie Verfahren sind: n-Butyraldehyd, n-Valeraldehyd, ein Gemisch aus 
n-Buiyraldehyd und Isobutyraldehyd, Gemische aus n- Vileraldehyd mit 2-Methylbutyraldehyd oder 3-Methylbutyralde- 
hyd Oder das cntsprechende Dreikomponentengemisch. Ebenfalls kann ein Gemisch aus Or und Cs-Aldehyden oder ein 
Gemisch der isomeren (Cg-Aldehyde) Nonanale eingesetzt werden. Diese Aldehyde konnen z. B. durch Hydroformylie- lo 
rung von Olefinen hergestellt werden. 

Bei Einsatz von mehr als einem Aldehyd oder einem Aldehydgemisch konnen die Einzelkomponenten getrennt in den 
Strom der Katalysatorlosung cingespeist werden. Ebenfalls ist es mogiich, alle Edukte vor der Einspeisung zu mischen 
und gemeinsam einzuspeisen. Weiterhin konnen die Aldehyde als Losung eingesetzt werden. Als Losungsmittel konnen 
inerte, in der Katalysatorldsung kaum lOsliche Flussigkeiten wie z. B. Kohlenwasserstofife(Pentan, Cyclohexan, Toluol) 15 
verwcndet werden. 

Weitere Gegenstande der vorliegenden Erfindung sind VerwendUngen der durch das erfindungsgemafie Verfahren her- 
gestellten Aldolkondensationsprodukte. Diese konnen durch Hydrierung zur Herstellung von gesattigten Alkoholen ver- 
wendet werden. Die so erhaltenen gesattigten Alkohole dienen wiedenim zur Herstellung von Wsichraachem, Detergen- 
tien Oder Ldsungsmittcln. Als Vorstufe fur Weichmachcralkohole seien insbesondere die ungesattigten Cs- und Cio-Al- 20 
dehyde genannt. 

Weiterhin konnen die Aldolkondensationsprodukte durch Selektivhydrierung in die gesattigten Aldehyde und diese 
durch eine anschlieBende Oxidadon in Carbonsauren Uberfuhrt, d, h. zur Herstellung von Carbonsauren verwendet wer- 
den. 

Daruber hinaus werden die ungesatdgten Aldehyden wegen ihrer Reaktivitat bei vielen Synthesen eingesetzt. Ein wei- 25 
teres Einsatzgebiet der gesattigten und ungesattigten Aldehyde ist die Verwendung als Riechstoff . 

Das erfindungsgemafie Verfahren zur Aldolkondensation von Aldehyden kann in einem Temperaturbereich von 3(y*C 
bis 200°C, vorzugswcise im Bereich 60°C bis 150°C durchgefuhn werden. 

Das Reakdonsrohr kann im Gleichstrom von oben nach unten oder umgekehrt durchstromt werden. Aus Sicherheits- 
griinden wird der Beschickung von oben der Vorzug gegeben. 30 

Die Reaktionswanne kann iiber verschiedene Wanneaustauscher abgefuhrt werden. Die Warmeaustauscher miissen 
hicrbci nicht in der Nahc dcs Rcaktionsraums sein, sondcrn konnen auch beliebig auBerhaib des Reaktors liegen. Die ein- 
zelnen Warmeflusse sind abhangig von der spezifischen ReaktionswSrme sowie von den gewunschten Temperaturen im 
Reaktor und in den Aufarbeitungsvorrichtungen. 

Die abgefuhrte Reaktionswanne kann so sehr einfach genutzt werden, z. B. im Prozefi selbst, zur Beheizung einer De- 35 
stillationseinrichtung oder zur Erzeugung von Dampf. 

Das den Reaktor verlassende Flussigkeitsgemisch wird in einem Hiissig-Flussig-Trennbehalter in Katalysatorphase 
und Produktphase mechanisch geu-ennt. Dies kann in Absitzbehaltem verschiedener Bauart oder Zenuifiigen erfolgen. 
Aus Koslengrunden werden Absitzbehalter bevorzugt. 

Die Verweilzeiten in der Trennvorrichtung sind zwar nicht grundsatzlich kritisch, werden aber vorteilhaft klein gehal- 40 
ten. Dies hat folgende Vorteile: Die TVennvorrichtung ist klein und das Investment dafur entsprechend gering. Bei kurzen 
Verweilzeiten u^ten prakdsch keine Nebenreaktionen im Trennbehalter auf. Damit die Trennung der Phasen schnell er- 
folgt, inufi der Dichleunterschied der beiden Phasen genugend grofi und deren Viskositalen gering sein. Alle drei GroBen 
sind eine Funkdon der Temperatur und kdnnen durch orienderende Versuche leicht ermittelt werden. 

Daruber hinaus kann die Dichte und Viskositat der Katalysatorlosung durch Auswahl des Solvens und der Katalysa- 45 
torkonzenUradon variiert werden. Als weitere Moglichkeit kann die Dichte und \^skositat der Produktphase durch Zusatz 
eines Ldsungsniiltel verandert werden. Die Phasentrennung kann in einem weiten Temperaturbereich voigenominen 
werden. Dabei kann die Trenntemperatur auch hoher sein als die Temperatur des Reaktionsaustrags am Reaktorausgang. 
Aus energetischen Grunden ist es jedoch nicht gunstig, eine hohere Temperanar als die Flussigkeitstemperatur am Reak- 
torausgang anzuwenden. Als tiefstmogliche Temperatur ist der Stockpunkt einer der beiden flussigen Phasen anzusehen. 50 
Im Hinblick auf kurze Trcnnzeitcn werden jedoch, wie oben erwahnt, keine zu tiefcn Temperaturen gewahlt. 

Das entstehende Reaktionswasser verdUnnt die Katalysatorlosung und mufi daher standig aus dem Prozefi entfemt 
werden. Dies kann durch DesdUadon des ReaktorausU-ags erfolgen, wobei ein wasserhaltiges Azeotrop anfallt. Dieses 
kann wiederurn in eine wafirige und organische Phase getrennt werden. Ein Teil der wafirigen Phase kann zum Ausgleich 
der Wasscrbilanz ausgcschlcust werden. Uberschiissigcs Wasser kann auch durch Destilladon aus der abgetrenntcn Ka- 55 
talysalorphase entfemt werden. Daruber hinaus kann Reaktionswasser durch Entnahme eines Teils der Katalysatorlo- 
sung abgetrennt werden. 

Der Produklsu-om kann nach AbUrennung durch bekannte Verfahren gereinigt werden, z. B. durch DesullaUon. 

Die abgctrcnntc Katalysatorlosung wird, ggf. nach Ausschlcusung einer klcinen Teilmcngc und enlsprechendem Er- 
satz durch frische Katalysatorlosung, in den Reaktor zuriickgefuhrt. 60 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung beschreiben, ohne deren Anwendungsbreite einzuschranken, die aus den 
Palenianspriichen hervorgehl. 

Die Aldolkondensation von Aldehyden gcmafi dem Verfahren der Erfindung erfolgte in einer Versuchsapparatur, die 
schematisch in Fig. 1 dargestellt ist. Hierin wird mit einer Pumpe 1 die kontinuierliche Katalysatorphase 2 im Kreislauf 
gepumpi. Zuin Kaialysator wird der Aldehyd oder die Aldehydmischung durch Leilung 3 oder im Falle der gelrennten 65 
Einspeisung von vcrschicdcncn Aldehyden durch die Lcitungen 3 und 4 zugemischt. In den nachfolgend aufgefiihrtcn 
Beispielen wurden die Edukte ausschlieBlich uber Leitung 3 zugemischt. Die so erhaltene Mehrphasenmischung wurde 
bei den Beispielen 3 bis 14 durch Leitung 5 durch einen Rohrreaktor 6 mit einer Lange von 3 m und einem Durchmesser 
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von 17,3 mm gcpumpt, dcr mit statischen Mischelementen mit einem hydrauUschen Durchmesser von 2 mm versehen 
war. In den Beispielen 1 und 2 wurden andere Reaktoren venvendet, deren Dimensionen dort genannt sind. Die resulde- 
rendc Mischung, beslehend aus dem Reaktionsprodukt, nicht umgesetztem Edukt und dem Katalysator wurden durch 
Leiuing 7 im opdonalen Gasabscheider 8 von leicht flUchtigen Bestandteilen durch AusschLeusung uber Leitung 9 be- 
5 freit. Fiir die nachfolgend aufgefuhrten Beispiele, auBer Beispiel 2, war diese Leitung geschlossen. 

Der nach der Entgasung 8 anfallende Russigkeitsstrom 10 wurde in einen Phasentrennbehalter 11 geleitet. Hier wurde 
die waBrige Karalysatorphase uber Leitung 2 abgetrennt und emeut dem Kreislauf zugefiihrt. Die uber ein Wehr gelau- 
fene organische Phase, die das Reaktionsprodukt enthalt, kann iiber Leitung 12 entnonimen werden. 

Die Reaktionswarme wurde iiber die auBerhalb des Rcaktors liegenden Warmetauscher 13, 14 und 15 abgefuhrt. 
10 Ais Ixisungsmittel fiir den Katalysator wurde Wasser oder ein Gemisch aus Wasser und Diethylenglykol (DEG) ein- 
gesetzt. Die Versuchspaare 3 und 4, 5 und 6, 7 und 8, 9 und 10, 11 und 12 sowie 13 und 14 dokumendeien deutlich die 
Umsatzsteigerung bei Verwendung eines Losungsmittelgemisches. 

Die den Beispielen 3 bis 14 beigefiigten Tabellen beschreiben die Katalysatorzusanmiensetzung in Massenprozenten, 
die zugefahiene Menge Aldehyd und dessen Zusammensetzung in Flachenprozenten der gaschromatographischen Ana- 
15 lyse. 

Im unteren Bereich der jeweils zweiten Ikbelle jedes Beispiels ist die Produktzusammensetzung ebenfalls in Flachen> 
pozenten der gaschromatographischen Analyse aufgelistet. Fiir die Dokumentation der Beispiele 3-14 wurde aus Griin- 
den der Ubersicht nicht zwischen den Isomeren der einzelnen Cs-SSUiren bzw. C5- Alkoholen unterschieden. Diese Werte 
sind als "Alkohol" bzw. "Saure" zusammengefafit Ebenfalls zusammengefaBt als "Aldoladditionsverfoindungen" sind 

20 die gesattigten 3-Hydroxyalkanale der Cs-Aldchyde. Die "TOmere" beschreiben den Anteil an Schwersiedcm, die aus 
Aldolreaktion (Addition und Kondensation) von drei Cs-Aldehyden hervorgegangen sind. 

Im oberen Bereich der jeweils zweiten Tabelle in den Beispielen sind die Raum-Zeit-Ausbeute (RZA), der Umsatz (U) 
der Aldehyde, die Selektivitat (S) zu den gewUnschten Aldolkondensadonspiodukten und der Belastungsfaktor (B) des 
Rohrreaktors angegeben. Bei der beschricbenen Katalysatorzusanmiensetzung ist zu beachten, daB es sich bei den Bei- 

25 spielen 3 bis 14 urn Startwerte handelt Der Anteil an NaOH und optional DEG wurde durch das Reaktionswasser der Ai- 
dolkondensation leicht verdilnnt. Daniber hinaus fuhrt die parallel zu Aldolkondensadon ablaufende Cannizzaio-Reak- 
tion zur Neutralisation des alkalischen Katalysators. Beide Efifekte sind im beobachteten Zeitraum aber so gering, daB 
dies fiir die Bcschieibung der Versuche und der Versuchsergebnisse unwesentlich isL 

30 Beispiel 1 (Vei^leichsbeispiel) 

Herstellung von Propylheptenal aus n-P^ntanal 

Propylheptenai wurde durch Kondensation von n-Pentanal in einem Strdmungsrohr heigestellt. Die Reaktorausle- 
35 gung, das Phasenverfaaltnis zwischen organischer Phase und waBriger Katalysatoiphase und die Verweilzeit wurden in 
Aniehnung an ein groBtechnisches Verfahren zur Herstellung von 2-Ethylhex-2-enal gewahlt. Der Reaktor der oben be- 
schricbenen Versuchsaniage (Fig. 1) wurde gegcn ein 60 m-ianges DN20-Rohr ausgetauschL Das Reaktorvolumen be- 
trug 19 1. (In einem hier nicht beschriebenen >forversuch ist sichergestellt worden, daB mit diesem Reaktor ein groBtech- 
nisches Verfahren zur Herstellung von 2-Ethylhex-2-enal gut simuliert werden kann). 
40 Der Katalysatorkreislauf betrug 5Q0 1/h (2,7%-ige waBrige NaOH). n-Pentanal wurde mit einer V^Lumengeschwindig- 
keit von 50 1/h eingespeist. 
Im kontinuierlichen Betrieb wurden folgende Etgebnisse rarhalten: 





Beispiel la 


Beispiel lb 


Temperatur 


95 "C 


130 ""C 


Druck 


l.Obar 


2.7 bar 


n-Pentanal 


24,0 Mol-% 


3,0 Mol-% 


2-Propylheptenal 


69,5 MoI-% 


94,4 Mol-% 


Rest (hauptsachlich Hochsieder) 


6,5 Mol-% 


2,6 Mol-% 


Raum-Zeit-Ausbeute 


1,3 t/(m'*h) 


1.8 t/(m'*h) 



60 Der Belastungsfaktor B betrug 0,02. 

Beispiel 2 
Herstellung von 2-Piopylheptenal 

65 

Als Reaktor wurde ein 995 mm langes DN15-Rohr (Inncndurchmesser 17,9 mm) verwcndet. Der Reaktor war mit Ma- 
schendrahuingen (Vereinigte FuUkorperfabriken, VFF, 4 • 4 mm mit Steg, Oberflache ca. 2100 m^/m^) gefuUt, wie sie 
zur Destination eingesetzt werden. Experimentell wurde in dem geftiUten Reaktor ein Anteil der Fullkorper am Reaktor- 
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volumen von 8,5% bcstimmt. Dcr Leerrohranteil war somit 91,5%, das entsprach einem freien Reaktorvolumen von 229 
cm^. Der wirksame hydraulische Durchmesser wurde mit = 1,913 mm berechnet. 

Wahrend des kontinuierlichen Versuchs wurde der NaOH-Gehalt in der KatalysatorlQsung durch Zugabe von 1-mola- 
rer Natronlauge auf 2,85 Gew.-% gehalten. 

Der Katalysatorkreislauf betrug 400 1/h, n-Pentanal wurde mit einer Volumengeschwindigkeit von 1,0 1/h eingespeist. 
Zur Inertisierung wurde zusatzlich eine geringe Menge Stickstoff (0,5 Mol/h) zudosiert. 

Der im Rohprodukt enthaltene Stickstoff entweicht zusammen mit einem Azeotrop aus Wasser, n-Pentanal und den 
Ptodukten aus dem Gasabschcider 8 duich Leitung 9. Dieser Strom wird gekOhlt (Kiihler und Abscheider sind in Fig, 1 
nicht dargestellt). Dabei fallt eine organische Phase und eine waBrige Phase an. Die organische Phase wird in den Pro- 
duktabscheider 11 geleitet. Die wafirige Phase wurde verworfen. 

Der Veisuch wurde bei 1 bar und 95*C durchgefuhrL Der Belastungsfaktor B betrug 9,92. 

Im Gleichgewicht wurde ein Produkt mit folgender durchschnittlicher Zusammensetzung erhalten: 





Edukt 


Produkt 


n-Pentanal 


97,7 Mol-% 


7,7 Mol-% 


Propylheptenal 




89.8 Mol-% 


Rest (hauptsachlich Hochsieder) 


2.3% Mol-% 


2,5 Mol-% 



Die Raum-Zeit-Ausbeute berechnete sich zu 2,6 t/(tn^*h). 

Die Raum-Zeit-Ausbeute berechnete sich zu 2,6 t/(m^*h). 

Dieser Versuch zeigte, daB bereits bei 95**C in einem nur 1 m iangen Rohr ein hoher Umsaiz bei geringer Bildung von 
Hochsiedem cnreicht wird. Das erfindungsgemaBe Verfahren lieferte hohcie Raum-Zeit-Ausbeuten als ein konventionel- 
les Verfahren (Vergleichsbeispiel 1). 

Beispiel 3 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fur die Aidoikondensation von n-Pentanat zu 2-Propyl- 
heptenai (1+1-Produkt). Der Reaktor wurde mit einer Katalysatorfoelastung von 400kg/h bei einer Temperatur von 
110°C bei Eigendnick der Reaktionsteilnehmer durchstrdmi. Als Reaktor wurde ein 3 m ianges DN15-Rohr (Innen- 
durchmesser 17,3 mm) verwendet. Der Reaktor war mit Fiillkorpem der Firma Sulzer mit einem hydraulischen Durch- 
messer von 2 mm (SMV 2) gefullt. 



Katalysator 




cNaOH 


2,34 Gew.-% 


Wasser 


97,66 Gew.-% 


Eduktstrom [1/h] 


4,11 


Eduktzusammensetzung 


n-Pentanal 


96,1 Gew.-% 


Aldole 


0,9 Gew.-% 


Trimere 


l,4Gew..% 


Rest 


1.6 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erzieit: 
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RZA [t/in»/h] 


3,9 


Umsatz 


97,6% 


Selektivitat 


96,2% 


B 


15,34 


n-Pentanal 


2,3 Gew.-% 


(nicht umgesetztes n-Pentanal) 




2-PropylheptenaI 


94,0 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


0,7 Gew.-% 


Trimere 


1.0 Gew.-% 


Rest 


2,0 Gew.-% 



Beispiel 4 

20 Dieses Beispiel beschieibt das erfindungsgemaBe Verfahrcn fiir die Aldolkondensation von n-Pentanal zu 2-Propylhe- 
penal (1+1-Produkt) unter Einsatz des Cosolvens Dtethylenglykol (DEG). Der Reaktor (gemaB Beispiel 3) wurde mit ei- 
ner Katalysaiorbelastung von 400 kg/h bei einer Temperatur von llO^'C bei Eigendruck der Reaktionsteilnehmer durch- 
stromt. 



Katalysator 




cNaOH 


3,76 Gew.-% 


Dtethylenglykol 


50,00 Gew..% 


Wasser 


46,24 Gew.-% 


Eduktstrom [1/h] 


4,02 


Eduktzusammensetzung 


n-Pentanal 


96,1 Gevv.-% 


Aldole 


1,3 Gew..% 


Trimere 


0,8 Gevv.-% 


Rest 


l,7Gew.-% 



40 Folgendes Ergebnis wurde erzielt: 



RZA [t/mVh] 


3.9 


Umsatz 


99,5 % 


Selektivitat 


95,9 % 


B 


13,91 


n-Pentanal 

(nicht umgesetztes n-Pentanal) 


0,5 Gew..% 


2-Propylheptenal 


95,4 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


0,1 Gew.-% 


Trimere 


3,0 Gew.-% 


Rest 


0,9 Gew,-% 



Beispiel 5 

60 Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fiir die Aldolkondensation von 3-Methylbulanal (3-MBA) 
zu 2-Isopropyl-5-meihylhexeanal (3+3). Der Reakior (gemaB Beispiel 3) wurde mit einer Katalysaiorbelastung von 
4(X) kg/h bei einer Teinperalur von I lO^C bei Eigendruck der Reaklionsteilnehmer durchslrdinl. 
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Katalysator 




cNaOH 


2,44 Gew,-% 


Wasser 


97,56 Gew.-% 


Eduktstrom [1/h] 


4,27 


Eduktzusammensetzung 


3-Methylbutanal 


98,7 Gew.-% 


Aldole 


0,2 Gew.-% 


Trimere 


0,1 Gew.-% 


Rest 


0,1 Gew.-% 



Foigcndcs Ergebnis wurdc erzielt: 



RZA [t/m'/h] 


3,2 


Umsatz 


78,2 % 


Selektivitat 


93,3 % J 


B 


15.48 


3-Methylbutanal 


21,6Gew..% 


Alkohol 


l,2Gew-% 


2-Isopropyl-5-methylhexenal 


72.0 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


1,1 Gew.-% 


Trimere 


1.5 Gew -% 


Rest 


2,6 Gew.-% 1 



Beispiel 6 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fur die Aldolkondensation von 3-Methylbutanal (3-MBA) 
zu 2-Isopropyi-5-methylhexenal (3+3) unter Einsatz des Cosoivens Diediylenglykol (DECj). Der Reaktor (gemaB Bei- 
spiel 3) wurde mil einer Katalysatorbelastung von 400 kg/h bei einer Temperatur von 1 1Q°C bei Eigendruck der Reakti* 
onsteilnehiner durchsirdmt. 



Katalysator 




cNaOH 


3,46 Gew.-% 


Diethylenglykol 


50,00 Gew.-% 


Wasser 


46,54 % 


Eduktstrom [1/h] 


4,00 


Eduktzusammensetzung 


3-Methylbutanal 


98.9 Gew..% 


Aldoladditionsprodukte 


0,2 Gew.-% 


Trimere 


0,1 Gew.-% 


Rest 


0,8 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erzielt: 
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RZA [t/mVh] 


3.7 
* 


Uxnsatz 


95,7 % 


Seiektivitat 


95,2 % 


B 


13,91 


3-Methylbutanal 


4,2 Gew.-% 


AJkohol 


0,5 Gew.-% 


2-Isopropy 1- 5 -methyl hexenal 


90,1 Gew.-% 


Trimere 


2,6 Gew.-% 


Rest 


2.6 Gew.-% 



IS 



Heispiel 7 

Dieses Beispiei beschreibt das erfindungsgemafie Verfahren fUr die Coaidolkondensation von n-Pentanal und 2-Me- 
20 thylbutanal (2-MBA) zu cinem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-Propyl-4-mcthylhexenal (1+2) sowie 2-Pro- 
pylheptenal ( 1+1 ). Der Reaktor (gemaB Beispiei 3) wurde mit einer Katalysatorbelastung von 400 kg/h bei einer Tempe- 
ratur von 110°C bei Eigendruck der Reaktionsteilnehmer durchstroniL 



Katalysator 




cNaOH 


2,27 Gew:-% 


Wasser 


97,73 % 


Edukstrom [1/h] 


4.17 


Eduktzusammensetzung 


2-Methylbutanal 


51,3 Gew.-% 


n-Pentanal 


46,0 Gew.-% 


Saure 


0,3 Gew.-% 


Aldole 


0,9 Gew.-% 


Trimere 


0,1 Gew.-% 


Rest 


1,3 Gew.-% 



4() 

Folgendes Eigebnis wurde erzielt: 



RZA [t/m'/h] 


2,3 


Umsatz 


57,7 % 


Seiektivitat 


94,8 % 


B 


15,40 


2-Methylbutanal 


33,0 Gew.-% 


n-Pentanal 


3,1 Gew.-% 


Alkohol 


0,3 Gew.-% 


Saure 


1,2 Gew.-% 


2-Propyl-4-methylhexenal 


24,4 Gew.-% 


2-Propylheptenal 


34,3 Gew.-yo 


Aldoladditionsprodukte 


1,4 


Trimere 


1,1 


Rest 


1,4 



Beispiei 8 

65 

Dieses Beispiei beschreibt das erfindungsgemaBc Verfahren fUr die Coaidolkondensation von n-Pentanal und 2-Mc- 
ihylbutanal (2-MBA) zu einem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-Propyl-4-methylhexenal (1+2) sowie 2-Pro- 
pylheptenal ( 1+ 1), unter Einsatz des C'osolvens Diethylenglykol (DEG). Der Reaktor (gemaB Beispiei 3) wurde mit einer 
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Katalysatorbelastung von 400kg/h bei einer Temperatur von llO^C bei Eigendruck der Reakdonsteilnehmer durch- 
stromt. 



Kataiysator 




cNaOH 


3,25 Gew.-% 


Diethylenglykoi 


45,00 Gew.-% 


Wasser 


51,75 Gew..% 


Eduktstrom [1/h] 


3,66 


Eduktzusaminensetzung 


2-Methylbutanal 


45,4 Gew.-% 


n-Pentanal 


51,2 Gew.-% 


Saure 


0,4 Gew.-% 


AJdole 


1,0 Gew.-% 


Trimere 


0,1 Gew.-% 


Rest 


1,8 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erzielt: 



RZA [t/m'/h] 


2.7 


Umsatz 


77,0% 


Sdektivitat 


94,9 % 


B 


13,75 


2-Methylbutanal 


18.4 Gew.-% 


n-Pentcinal 


0.3 Gew -% 


Alkohol 


0,8 Gew.-% 


Saure 


0,9 Gew -% 


2-PropyI-4-methylhexenal 


45,2 Gew.-% 


2-Propylheptenal 


^5 Gew.-% 


AJdoladditionsprodukte 


0,9 Gew.-% 


Trimere 


4,1 Gew.-% 


Rest 


1,2 Gew.-% 



Beispiel 9 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgeiiiaBe X^rfahren fur die Coaldolkondensation von n-Pentanal und 3-Me- 
thylbutanal (3-MBA) zu einem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-PropyI-5-methylhexenal und 2-Tsopropylhep- 
lenal (1+3) sowie 2-Propylheptenal (1+1). Der Reaktor (gemafi Beispiel 3) wurde mit einer Katalysatorbelastung von 
4Q0 kg/h bei einer Temperatur von 1 10**C bei Eigendruck der Reaktionsleilnehmer durchstromt. 



Kataiysator 




cNaOH 


2,13 Gew.-% 


Wasser 


97,87 Gew.-% 


Edukstrom [1/h] 


4,14 


Eduktzusanunensetzung 


3-Methylbutanal 


45,8 Gew.-% 


n-Pentanal 


52,4 Gew.-% 


Saure 


0,3 Gew.-% 


Aldole 


0,9 Gew.-% 


Trimere 


0, 1 Gew.-% 


Rest 


0,5 Gew.-% 
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Folgcndes Ergebnis wurde erzielt: 



RZA [t/m»/h] 


3.7 


Umsatz 


88.6 % 


Selektivitat 


98.3 % 


B 


15.38 


3-Methylbutanal 


7.7 Gew.-% 


n-Pentanal 


1.4 Gew.- 


Saure 


0,3 Gew.-% 


2-Propyl-5-niethylhexenal 


12.6 Gew.-% 


2-IsopropylheptenaI 


51,8Gew.-% 


2-Propylheptenal 


22,4 Gew.-% 


Aldoiaddittonsproduicte 


l,4Gew.-% 


Trimere 


1.8 Gew.-% 


Rest 


0.7 Gew.-% 



Beispiel 10 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fur die Coaidolkondensation von n-Pentanal und 3-Me- 
thylbutanal (3-MBA) zu einem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-Propyl-5-methylhexenal und 2-Isopropylhep- 
tcnal (1+3) sowic 2-Propylheptcnal (1+1). untcr Einsatz des Cosoivcns Diethylcnglykol (DEG). Dor Rcaktor (gcmaB 
Beispiel 3) wurde mit einer Katalysatorbelastung von 4Q0 kg/h bei einer Temperatur von 1 lO'^C bei Eigendruck der Re- 
aktionsteilnehmer durchstromt. 



Katalysator 




cNaOH 


3,52 Gew.-% 


Diethyienglykol 


50,00 Gew.-% 


Wasser 


46,48 Gew.-% 


Eduktstrom [1/h] 


4,21 


Eduktzusammensetzung 


3-Methylbutanal 


51,7Gew.-% 


n-Pentanal 


45,7 Gew.-% 


SHUTt 


0,7 Gew.-% 


AJdole 


1,0 Gew.-% 


Trimere 


0,1 Gew..% 


Rest 


0,9 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erziell: 
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RZA [t/m^/h] 




LTmsatz 


97,5 % 


Selektivitat 


97,6 % 


B 


14,09 


3-Methylbutanal 


1,8 Gew.-% 


n-Pentanal 


0 1 Gew -% 


Alkohol 


0 1 Gew -% 


Saure 


0,1 Gew..% 


2-PropyU5-methylhexenal 


20,5 Gew.-% 


2-Isopropylheptenal 


55,1 Gew.-% 


2-Propylheptenal 


18,1 Gew.>% 


Aldoladditionsprodukte 


1,2 Gew..% 


Trimere 


2,1 Gew..% 


Rest 


0,9 Gew.-.% 



Beispiel 11 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fiir die Coaidolkondensation von 2- MBA und 3-MBA zu 
einem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-Isopropyl-4-methylhexenal (2+3) sowie 2-Isopropyl-5-methylhexenal 
(3+3). Dcr Rcaktor (gcmaB Beispiel 3) wurdc mil ciner Katalysatorbelastung von 400 kg/h bci cincr Tbmpcratur von 
1 10°C bei Higendnick der Reaktionsteilnehmer durchstromt. 



Katalysator 




cNaOH 


2,51 Gew..% 


Wasser 


97,49 Gew..% 


Eduktstrom [1/h] 


4,39 


Eduktzusammensetzung 


3-Methylbutana] 


48.0 Gew.-% 


2-Methylbutanal 


47,5 Gew.-% 


Saure 


3,6 Gew.-% 


Aldole 


0,1 Gew.-% 


Rest 


0,8 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erzielt: 



RZA [t/mVh] 


1,4 


Umsatz 


35,7 % 


Selektivitat 


86.7 % 


B 


15,59 


3-Methylbutanai 


18,4 Gew..% 


2-Methylbutanal 


39,4 Gew.-% 


Alkohol 


0,4 Gew.-% 


Saure 


2,8 Gew.-% 


2-Isopropyl-4-methylhexenal 


6,2 Gew. -% 1 


2'Isopropyi-5-methylhexenal 


28,0 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


2,1 Gew.-% 


Trimere 


1,5 Gew.-% 


Rest 


1,2 Gew.-% 
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Beispiel 12 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fiir die Coaldolkonden-sation von 2-MBA und 3-MBA zu 
einem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-Isopropyl-4-methyihexenal (2+3) sowie 2-Isopropyl-5-methylhexenal 
5 (3+3), untcr Hinsatz des Cosolvens Diethylenglykol (DEG). Dcr Rcaktor (gemaB Beispiel 3) wurde mit einer Katalysa- 
torbeiastung von 400 kg/h bei einer Temperatur von llO^C bei Eigendruck der Reaktionsteilnehmer durchstromt. 



Katalysator 




cNaOH 


3.45 Gew.-% 


Diethylenglykol 


50,00 Gew.-% 


Wasser 


46,55 Gew.-% 


Eduktstrom [1/h] 


4,14 


Eduktzusammensetzung 


3-Methylbutanal 


47,6 Gew,.% 


2-Methylbutanal 


51,6 Gew.-% 


Saure 


0,6 Gew.-% 


Rest 


0,3 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erzielt: 


RZA [t/mVh] 


2,4 


Umsatz 


63.1 % 


Seiektivitat 


91,0% 


B 


14,04 


3-Methylbutanal 


3,1 Gew..% 


2-Methylbutanal 


28,7Gew.-% 1 


Alkohol 


1,5 Gew.-% 


Saure 


1,2 Gew.-% 


2-Isopropyl-4-methylhexenal 


27,0 Gew.-% 


2-IsopropyI-5-methylhexenai 


34,0 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


0,6 Gew.-% 


Trimere 


2.5 Gew.-% 


Rest 


1.4 Gew.-% 



45 



50 



Beispiel 13 

Dieses Beispiel beschreibt das erfindungsgemaBe Verfahren fur die Coaldolkondensation von n-Pentanal, 2-MBA und 
3-MBA zu einem Isodecenal, bestehend aus den Isomeren 2-Propylheptenal (1+1), 2-Propyl-4-methylhexenal (1+2), 2- 
Isopropylhepienal (1+3), 2-Isopropyl-4-inethyihexenai (2+3) sowie 2-Isopropyl-5-methylhexenal (3+3) unter Einsalz 
des Cosolvens Diethylenglykol (DEG). Der Reaktor (gemafi Beispiel 3) wurde mit einer Katalysatorbelastung von 
400 kg/h bei einer Temperatur von 1 10**C bei Eigendruck der Reaktionsteilnehmer durchstromt. 



55 



60 
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Katalysator 




cNaOH 


2,62 Gew.-% 


Wasser 


97,38 Gew.-% 


Eduktstrom [1/h] 


3,97 Gew.-% 


Eduktzusammensetzung 


3-Methylbutanal 


27,7 Gew.-% 


2-Methylbutanal 


35,3 Gew..% 


n-Pentanal 


34,8 Gew.-% 


Saure 


0,4 Gew.-% 


Aldole 


0,7 Gew.-% 


Rest 


1,1 Gew.-% 



Folgendes Ergebnis wurde erzielt: 



RZA [t/mVh] 


2.5 


Umsatz 


62,8 % 


Selektivitat 


97,3 % 


B 


15.19 


3-Methylbutanal 


7,4 Gew.-% 


2-Methylbutanal 


22,5 Gew..% 


n-Pentanal 


1.6Gew.-% 


nicht umgesetztes n-Pentanal 




Alkohol 


0,2 Gew.-% 


Saure 


0,4 Gew.-% 


2-Isopropyl-4-methylhexenal 


2,2 Gew..% 


2-Isopropyl-5-inethyihexenal 


7,3 Gew.-% 


2-Propyl-4-methylhexenal 


10,4 Gew.-% 


2-Isopropylheptenal 


31,1 Gew.-% 


2-PropyiheptenaI 


13,9 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


1,7 Gew.-% 


Trimere 


0,6 Gew.-% 


Rest 


0,7 Gew,.% 



Beispiel 14 

Dieses Beispiel bcschreibt das erfindungsgemaBc Verfahren fur die Coaldolkondensation von n-Pentanal, 2-MBA und 
3-MB A zu einem Isodecenal bestehend aus den Isomeren 2-Propylheptenal (1+1), 2-PropyM-methylhexenal (1+2), 2- 
Isopropylheptenai (1+3), 2-Isopropyl-4-methylhexenal (2+3) sowie 2-Isopropyl-5-methylhexenal (3+3) unter Einsatz 
des Cosolvens Diethylenglykol (DEG). Der Reakior (gemaB Beispiel 3) wurde mil einer Kalalysalorbeiasiung von 
400 kg/h bci einer Icmpcraiur von 1 10°C bci Eigendruck der Rcaktionstcilnchmer durchstromt. 
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Katalysator 




cNaOH 


3,50 Gew..% 


Diethylenglykol 


50,00 Gew.-% 


Wasser 


46,50 Gew -% 


Eduktstrom [I/h] 


4,11 

> * 


3-MethyIbutanal 


33,0 Gew.-% 


2-Methylbutanal 


32,0 Gew.-% 


n-Pentanal 


31.8 Gew.-% 


Saure 


0,9 Gew.-% 


Aldole 


1,0 Gew.-% 


Trimere 


0,4 Gew.-% 


Rest 


0,9 Gew.-% 



Folgendes Ergcbnis wurde erzielt: 



RZA [t/mVh] 


3,3 


Umsatz 


80,0 % 


Selektivitat 


98.1 % 


B 


14,01 


3-Methylbutanal 


1,9 Gew.-% 


2-Methylbutanal 


13,9 Gew.-% 


n-Pentanal 

(nicht umgesetztes n-Pentanal) 


0,1 Gew.-% 


Alkohol 


1,1 Gew.-% 


2-Isopropyl-4-methylhexenal 


8,9 Gew.-% 


2-IsopropyI-5-methyIhexenal 


12.9 Gew.-% 


2-Propyl-4-niethylhexenal 


18,6Gew.-% 


2-Isopropylheptenal 


29,4 Gew.-% 


2-Propylheptenal 


9,8 Gew.-% 


Aldoladditionsprodukte 


0,8 Gew.-% 


Trimere 


0,8 Gew.-% 


Rest 


2,0 Gew.-% 



Patentanspniche 

1 . Verfahrcn zur katalytischen Aldolkondensation von Aldehyden durch Mehrphasenreaktion in einem Rohrreaktor 
dadurch gekeanzeiclmet, dafi der Katalysator in der kontinuierlichen Phase und mindestens ein Aldehyd in einer 
dispergierten Phase enthalten ist und der Beiastungsfaktor B des Rohrreaktors gleich oder groBer 0,8 ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Aldehyde 1 bis 15 Kohlenstoffatonie enthalten. 

3. Verfahrcn nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafi nur ein Aldehyd eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB ein Gemisch von mehreren Aldehyden mit der 
gleichen Anzahl von Kohlenstoffatomen eingesetzt werden 

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB ein Gemisch von mehreren Aldehyden mit un- 
tcrschicdlichcr Anzahl wn Kohlenstotf atomcn eingesetzt wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die kontinuierliche Phase weitgehend 
aus Wasser besieht. 

7. Verfahren nach einem der Ansprche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die kontinuierliche Phase weitgehend 
aus Wasser und einem wasserloslichen organischen Losungsmittel besteht. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB als Katalysator eine wasserlosliche 
basische Verbindung eingesetzt wird. 

9. Verfahrcn nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB als Katalysator Hydroxide, Hydrogencarbonate, Car- 
bonate. (]!arboxylate oder ihre Gemische in Form ihrer Alkali- oder Erdalkaliverbindungen eingesetzt werden. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB der Katalysator in Konzentrationen 
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von 0,1 bis 15 Massen-% in der kontinuierlichen Phase vorliegt. 

1 1 . Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Belastungsfaktor B groBer oder 
gleich 0,9 ist. 

1 2. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der Belastungsfaktor B grdBer oder 
gleich 1,0 ist. 5 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB das Massenverhaltnis der kontinu- 
ierlichen Phase zu der oder den dispecgierten Phase groBer 2 ist. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB mindestens eine, einen Aldehyd 
cnthaltcndc Phase durch die von der kontinuierlichen Phase in den Rohiicaktor eingebrachte Encigie dispergiert 
wird. 10 

15. Verwendung nach den Anspruchen 1 bis 14 hergestellten Aldolkondensationprodukten zur Herstellung von ge- 
sattigten Alkoholen durch Hydrierung der Aldolkondensationsprodukte. 

16. Verwendung von nach den Anspruchen 1 bis 14 hergestellten Aldolkondensationsprodukten nach deren Hy- 
drierung zu den ansprechenden Alkoholen zur Herstellung von Weichmachem, Detergentien oder Losungsmitteln. 

17. Verwendung von nach den Anspruchen 1 bis 14 heigestellten Aldolkondensationsprodukten zur Herstellung 15 
von gesattigten Carbonsaurcn durch Selektivhydrierung der Aldolkondensationsprodukte mit anschlieBender Oxi- 
dation. 



Hierzu 1 Seite(n) Zeichnungen 
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